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Case C. 179 Mtochen, 24. November 1967 

Unilever H.Vo, Rotterdam, Holland 



Wa8ch- Oder Reinigungemit^el 

Die Erfindung betrifft feate Waech- Oder Reinigungamittel 
und ein Verfahren su deren HerBtellung* 

£8 let haufig echwierig, eufriedenBtellend einen Zuaatz Oder 
em Hilfamittel. beiepielaweise Fluoresziermittel, Germicide. 
Mittel gegen das Beechlagen Oder TrUbwerden, Enzyme oder 
Perfume in elne Waech- oder EeinigungaaaBBe einzuverleiben. 
Derartige Zueatte Bind naoh der nortalen Binverleibung an- 
fallig fUr Zereetsung, Verfarbung, Abtrennung oder Aggregat- 
bildungr 

Ea wurde featgeetellt, daB Zuaatze, bei denen dieee Probleme 
beaonders leicht auftreten and uberraachend vachtig Bind, bub 
Fluoreeziermitteln und Enzymen beatchen. Fluoreszieriiiittel 
verbeeaern die Aktivitat, »ur Aufhellung, wfihrend Enzyme die 
Reinigungekraft einer Reinigungemaaae yerbesaern. 

Be wurde nun feetgeetellt. daB ein verbeeBertee, in Teileben- 
l%rm vorliegendea Waech- oder Reinigungamittel mit einem Ztt- 
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eatzgehalt erhalten wlrd, falls daa Waach- Oder Heinlgunga- 
mittel Kttrnchen oder Granulate enthalt, die durch mechanieche 
Bearbeitung einea Gemiechea aua eihem organ! schen extrudier- 
baren Feetstofr und dem Zusatz hergeatellt wurden. Der Zuaatt soli 
lnnerhalb der Granulate disperglert Bain. 

Aufgrund der Erfindung erglbt sich deshalb ein in Tellchenform 
vorl legend es tfaach- oder Reinlgungamittel dae Kttrnchen oder 
Granulate enth&lt, die durch nechanische Bearbeitung einea Ge- 
miaobee aua einem organlaohen extrudierbaren Peat a toff und 
einem Hilf aalttel oder Zuaats fttr die Waaeh- oder Reinigunge- 
alttelmaaae, velohea die Aktivitat *ur Aufhellung. Relnigunge- 
wlrkung, germicide Aktivitat, Aktivitat gegnBeschlag oder 
Trtibung und/odery<?eruch der Masse verbesaert und deren Wirk- 
eamkeiten bei dlrekter Einverleibung in die Masse verachleoh- 
tert wlrd, erhalten wurde. 

0,1 bla 50 J*, beaondera bevoraugt 0,5 Ms 20 besogen auf daa 
Gewicht der Granulate oder Kttrner, beatehen bevoraugt aua den 
Hllfemittel oder Zuaats* 

Der Beat der Haaae beeteht noraalerwelae aua einea, ein ober- 
flllchenaktivee Mittel enthaitenden Reinigungouaterial * 

Die Erfindung let beaondera wertvoll filr elnen Zusats ent- 

hal tends Wasoh- oder Helnlgungsalttel in Granulat- oder KBraer- 

fora, vobel der Rest der Masse aus elnen auf der Baals einea 
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Hicht-Beife^Beinleungandttels auf gebauten Material bestebt . 
Daa nlcbt aue einer Seife beBtebende Reini^smittel kann 
aus einem anioniacben, einem nicbt-ionlacben, einem katipni- 
achen Oder einem ampboteren. obe^Schenaktiven Mittel Oder 
Oemiscben biervon besteben. Der Best der Masse kann aus einem 
Material auf der Baais eines OemiBchea eines Hicbt-Beifen- 
BeiniBunsamittels und Seife Pder einem anf der Basis einer 
Seife bestebenden Material beateben, 

Dia Erfindung ist oesondera wertvoll fur Wascb- Oder Rei- 
BlBansamittel, bei denen der Rest der Masse, welcher aus einem 
ein oberflScbenaktives Mittel entbaltenden Material beetebt, 
aus einem sogenannten auf gebauten Pulver (built powder) bestebt. 
2 U aen *ielen t sum Aufbau geeigneten Saltan, die ver- 
wendet werden kSnnen* geboren kondensierte alkalische Ehos- 
pbate, alkaliscbe Silicate, Alkali salse von Atbylendiamin- 
tetraeBslEBeure odor GemiBcbe dieaer Salse. Die Granulate ent- 
balten keine derartSgen Salse, auBgenommen mancbmal in sebr 
kleinen Mengen, wenn das Sals nicbt als AuTbaUsals, sondern 
Sis Konservierungsmittel wirktj ».*. kann Natriumatbylen- 
diamintetraacetat ao verwendet werden. 

Die Granulate besteben vorsugsweise aus einem Reinigungsma- 

terial, obwobl sie auck ^ ' 
besteben konnen- Sie musses mit dam Rest der Re^f^gamitteV 
masse vertraglicb sein und in einer st^rigen ^Stog 4er 
Reinigungsmlttelmasse von vorsugsweise 20 C loelicb Od#r 
mindest ens dispergierbar seine 
: ' - : ■ .. BAD ORIGINAL 
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Die Granulate bilden normalerweise 9 auf das Gewicht bezogen 9 
0,2 bis 49 vorzugsweiee 0,5 Wb 10 %, der Reinigungsmittel- 
masse e 

Unter "extrudierbarem Feststoff" iet ein Feststoff gemeint* 
welcher bei Temper aturen und Driicken extrudierbar ist,, bei 
denen des* Zusats sich nicht zersetzto 

Beispiele fiis 1 geeignete organische extrudierbare Feststoff e 
sind Polyglyeole* Polyalkylenoxide f <4r01ef insulfonate mit 12 
bis 20 Kohlesstoff atomen, die durch Sulf onierung von <sfir-01efinen 
mit; SOj e2?haife©a© ; Produkfce 9 Natrium-N-KokosnuBfettsaure-N« 
methyltaurat© 0 Condensate zwischen Polyathylenoxyd und Poly- 
propylenoxyd^ niaht=donische oberf lachenaktive Mittel und 
Kondensate ron Allcyleno2syden f insbesondere Athylenoxyd, mit 
Alkeh^lesi , Alfcylpbenblen p Amiden 9 Aminen und Sauren 

Ein besoqdesc's l3»«W3?siasfe©2? organischer extrudierbarer Fest« 
sto£f bes'?s©h$ ai*© flem Hateiusioalz eines* Fettsaure mit 8 bis 
22 ?c^S2&sfeo££&%ci3£e&« StettsSure kann verzweigtkettig Oder 
gp^p^l^^ig ©Mao ffaile 3?ett©aure yerzweigfc. Ist 9 enthalt 
h&^f&t^GE- Bs^sdok fifes? V©2biadungen mehr. ale 70 56 

■¥Q^st7©ig^2^'Stige Sauren haben hauf ig 
> : >c< v Z-^^^^^&i^o^iseEaseliaf'Seno ^4fiethyloarbonsau^ea ■ ' 
\c-s 'v, ^^WaSes 5 '^! Molegisehen' Abbau gegenuber Carbon- 



.-^ ,v-i.v^\^Iq ff*Ja? ©3Q&g&e'Be- ©Eganisehe extrudierbare Fest- 
•\so:,:: ; >- n&nfl s^eaaiaoh©- Subsfana^ao- die Feue&tigkejLt : adsosr- 
bieren use; quel?»e&* die sogsmarar^n QuGllungsmittel , , wie. »*Bo 
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Starken (Mais- und Kartoffelstlirken) f gelatlnisierte Starke, 
Gelatine und Celluloaederivate; 

Da a die Granulate Oder KUmchon bildende Material kann gttnsti- 
gerweise, wozu vorzugsweise ein Extrudieren angewandt wird, 
unter Bildung elner phyeikaliachen Porm aufgearbeitet verden, 
die sum Vermisohen mit dem Rest der Wasch- Oder Reinigungs- 
mlttelnasse geelgnet 1st* Eine beaonders be que me physikaliache 
Porm laftt sich am beaten ale !Iu4e?n b?»?*r*iben* i^doob kbnnen 
auoh andere Formen, beiepielaweise Flocken, Pellets, Rip pen 
und Pfiden angewandt verden. Die Granulate ktfnnen betrfichtliob 
hinsiohtlich der GrflBe variieren. Flocken kttnnen *,B. etwa 
1 0 m 2 betragen, obwohl sie bevorsugt 0,4 cm 2 



aufwelsen, und 0,05 mm dick eein* Ty pi ache Granulate 
viegen bevorsugt 0,05 bis 100 mg, be Bonders bevorsugt 2 bis 
20 mg. 

Sis Granulate kttnnen nach lrgendelnem geeigneten Verfahren 

der Bearbeitung dee Gemlsohes aus organi- 
sohe* extrudierbaren Pests toff und Zueats erhalten werden. 
Stt geeigneten Vextfahren gehtJren Vermahlen, Pelletisieren, 
Extrudieren, Granulierung (hierzu gehttren, falls das GemisoU 
geeignet 1st, Sprlihtrocknung und SprUhkUhlung) , Ausstansen 
und Verpreesen. 

.. .« . • * • 

Bins Abtrennung der Granulate aus dem in Tell ohenform vor- 
Jti*gendfl» Wasoh- oder Reinigungsmittel stellt gewBhnlich keln 
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Problea dar, da did Granulate yon fihnlioher GrtfBe vie die 
Teilohen der Masse sind. Falls die Granulate weoentllch 
kleiner ale die Teilohen der Masse eind f kann die Abtrennung 
eln Problem aein, was Jedoch von der Art der Granulate ab- 
h&nglg 1st. Mlt den Graftulaten gemttB der vorllegenden Er- 
findung werden Abtrennungsprobleme auf elnem Minimum gehalten v 
da die Granulate aus einem organisehen, extrudlerbaren Feat- 
stoff §gbildet werden, einem Material, dae andere als harte 
anorganische Teilchen nlcht ohne weiteres »ur Aboxti-nung fiihrt. 

Belspiele fllr Granulate sind Nudeln mlt einer L&nge von 15 nun 
land einer Breite von 0, 5 vm 9 kleine Tabletten mit elnem Quer- 
schnitt von 2,5 am und einer Stttrke von 2,5 mm # Plooken von 
4 nun LOnge und einer Breite und einer Starke von 0,2 mm und 
Pellets mlt elnem Quersohnitt von 2,5 mm 0 

Hormalerweise wird ein Hilfsmlttel dlrekt In elne in Teilohen- 
form vorllegtnde Vasob~ Oder Belnigunsemittelaasee einverleibt, 
indem das Hilfsmlttel su der Aufschl&nmung vor dam SprUh~ 
trooknen Oder Sprllhkilhlen sur Blldung der in Teilchenf orm vor« 
llegenden Waech- oder Relnigungsmittelmasse eugeeetst wird* 
Alt* rnmtlwerfahren sur dlrekten. Elnverlelbung elnes Zusatsea 
in elne in Teilchenform vorllegende Waech- oder Relnigungs- 
mittelmasse besteben in dem Zueats dee Hilfsmlttels eu der 
Masse nach dem Sprilhtrocknen, Sprlihktihlen oder einem anderen 
Verfahren zur Granulierung. 

. ~ BAD ORIGINAL 
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S tabil««e*.bl.». T « fehr * B *"* 

* una TOf8lana • 

angewendten SM pera*ure» und de» ^ 

Bei Ensynen let dieeea Vertehren nahesu * *~, 

a«* B i, CeWeiden und Parfdmen >eten groB. S eh«ierl**elt.n 
elrf . Bel Stoffen; *alia .to «»* .•»«** . 

ergib* eicb «* ketrachtli.*.. Problem ^^i«* fl « <*aub- 
biidung, die Stoff. ei»d ttblicherweiee eeto „nd *erden 

iD die AufecWemmung in eine» «inzer*eil*en tortand ein™*- 
leibt, der m einer eeeundbeitesefabr ^ die be fE ee*en tobei- 

tor fiihrtn 

tofgrund der vorliegenden Brfindung *ird •» in 
eine HeiiigUBgstaittel^ JiUU >« W r*adei**» \ 
fah xe n hinsichUicH PbfU«W.. ^ 
^gierong dea ^ derartige O^elb* 
konrien. berei** a*fgeffl^fcm Vor- 

tiU- ^iSto- t^^' : iW«Ww itereelfsuag 

masse gescliti'fcst ist* 

Mo Stability bol der Wrung dor 1^ ^i^hto . 

verbesaer* t.*rde«., indem die Sr^late ait «f^^*»*»- 
ttbersngsmterlal uberaogea -.xtoMu, Itozrltoe^^^* e f ' •• 
aueb zor Ersielimg eiaeo aagieWen -iiiMwte 
k«m, m«B in Waseer bei eimr Teaperatur von e*** l^liofe 
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Im allgemelnen mtieeen alch die Granulate In Waseer von 20^. 

lnnerhalb 10 Mlnuten, yorzugaweiae Innerhalb 2 Minuten Ibsen 

Oder diapergleren* Ea 1st mehr die L88ungegeachwindigkelt ale 

die absolute IBellchkeit f die wichtig ieto Durch geeignete 

Wahl der Beatandteile IcBnnen ohne weiterea lelcht waaaerlde- 

liohe Granulate erhalten werden. Die Lttallchkeit in Waaaer 

kann erhtfht werden, wenn eln hydro trope a Mittejl in daa 
Granulat 

einverlelbt wlrd. Zu ge eigne ten ttberzugama- 
terlallen gehtJren Zusker, ni^bt-ion? sob* Relnigururamittel und 
Polyvinylalkohol. Im letzteren Pall let bevorzugt in den Uber- 
zugematerlal ein hydrotropea Mittel en thai ten, 

Wenn der Zusatz aua einem Bnzym beateht - und die Erflndung 
let beaondere wertvoll fUr die Einverleibung von Enzymen in 
eine Keinlgungamlttelmasae - httngt die Menge dea Enzyme von 
der enzymatiaohen Aktlvlt&t dea apeziell verwendeten Enzyme 
ab* Ale elnzuverlelbende Enzyme kttnnen proteolytlache, amylo- 
lytleche oder llpolytlsohe Enzyme und Gemieche hiervon einge- 
baut werden. Inabeaondere kttnnen proteolytlache Enzyme, be- 
vorzugt von bokterieller Herkunft, verwendet werden. la allge- 
meinen werden enzymhaltige Granulate in die Waeeh~ oder Rei- 
nlgungamittelmaaae in aolcher Menge einverlelbt, dafi dae End- 
produkt eine Aktlvlt&t von TO 4 bla 10 6 Maltoaeelnhelten je 
kg dea Endproduktee, falla amylolytieohe Enzyme verwendet werden v 
und 5 bia 20 Anaonelnhelten Je kg dea Endproduktee, folia 
proteolytlache Enzyme verwendet werden, hato BAD ORIGINAL 
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Die Enzyme werden ublicnerweiee ale sehr feine Pulver, die 
an irgendeinem anorganischen Material, wie Hatriumsulfat, 
anhaften, zugefuhrt<r 

Die Granulate konnen auch ahdere Be atand telle, die fur eine 
Wasch- oder Reinigurigsmittelmasse gunetig sind, entnalten. 
vorausgeeeta*. daB die anderen Beatandteile die Wirkeamkeit 
dee HilfemittelB nicbt naohteilig beeinfluBen. Die Granulate 4 
kBnnen so ZoB« gefarbt sein« 

Insbesondere, falls der Zusats aue einem Bnzym beateht, ent- 
nalten die Granulate vorzugeweise eine Verbindung, welche 
dae En^ym atabiliaiart Oder aktiviert, Bel spiel eweiae konnen 
die Granulate eine geringe Menge einer loaliehen, Calcium, 
ionen enthaltenden VerMndung enthaltenj dieae Verbindung 
eollte weniger als 5 Gew.-* der Granulate auanapben. Ea. iat 
selbetveretandlioh , dafl , obwohl die die Caloiumioneh ent- 
naltende Verbindung auoh eine anorganische sein kann, diee 
da . Grundmerkmal der Granulate nioht beeinfluBen soil, die 
aua einem organischen extrudierbaren Feststoff gefertigt Bind. 
Belapiel. fttr Verbindungen, die Cetoiumionen entnalten und 
verwendet werden k8nnen, umfaasen Calciumgluoonat.-glyoinat, 
-ace tat, -btttyrat und -ohlorid. 

E9i Wlo34rtiBOben Enaymen wurde festgestellt, daB ea wiohtig 

W'** die Enzyme im reduaiertea Zuetand gaha^tan werdenj 

8Bfv«i, ;4to"'oww«. «** mw<wi&wsm.. ****** 
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leioht oxydiert. Die Granulate enthalten deafaalb bevorzugt 
elne gerlnge Menge einea Redueiennittele, 

Bei proteolytieohen Enzymen wurde f eetgestellt , dafi der pH« 

Wert der Granulate wichtig 1st. Der pH-Wert der Granulate aoll 

hlerbei vorsugBwelse weniger ala 8 betrageai* 

Sei elAer bevorsugten AuefUhrungaform flir Granulate swecka 
Yerwendung mlt proteolytischen Bnaymen beateben die Granulate 
aua Selfen* Katriumaalsen von Fettfciiuren nit 8 bla 22 Kohlen- 
etoffatoaen, die elne gerlnge Henge freier Vettatturen, ala 

Uberfattungamlttel enthalten. 

In allgeaeinen aind bei Enzymen die bevorsugten organiachen 
extrudlerbaren Peatstoffe, aua denen die Granulate geblldet 
werden, nioht-ionisoh, und ea 1st iiberraseihend , daS Granulate, 
die aua FettaHureeelfen mlt 8 bla 22 Xohlenstoffatomen, die 
elne gerlnge Henge freler Petta&uren enthalten, geblldet aind, 
eo wirkeaa alndo 

Bel afimtllchen Sneymen wurde f eetgestellt, dafi ale gegenilber 

feuchtigkeit geechtltat warden BO * len ° Ea lat niotat bekannt, 

wieao daa Waseer deren Wlrksamkeit beeinfluBi, jedooh wird an- 

genommen, daS ea hauptsttohlich in der Rlobtung virkt, daB die 

Snsyae in BerUhrung mit echaailchen Mlttela in der Haaae ge- 

braoht warden. Palle die Granulate aua Seife aufgebaut aind, 

wurde tiberraochendarweiee gefunden, daO daa Waoaer in der Soife,? 

BAD ORIGINAL 
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via ale noraalerveiae hargeat.Il* vird , nicnt Beta ttaohteilig 



Die Erf indung kana anon angeWandt warden, ma elne verbeaBerte 
BeinigungBnittelnauBBe «n erhalten. welone ein Oxydierpittel 
und aln Hilf anittel eiitbllt, welohee In Oegenwart eiliee der- 
artigen OxydieraAttela unatabil let. Baiepiale *ttr Oxydler- 
ttlttal aind Moiaorglyoolnril, Mcblorcyanuraaure, Hypo- 
chlorite, Hatriunperhora* und MBChungen von Hatrittaperborat 
■it Aktivatoran, via fctrlun-p-«catyll>enaol8ulfonBt und 
Tatraoetyiathylendl8«ln^ Dia Reinigungenittelnaeaen kttanan 
S Ma 35 Gev.-Jjt fctrHH > e« ltogat aitthaliopy 

Parfume Bind in a31g»a»ineh ebenfalia m aaganwart ron Sinan 
Oder mahr?dtrartiger Oxydiemittel unatahil. Beaondere e.- 
pfindlioh Bind soldi. Parfttaw, die aich von athBriBehen Clan 
ablei-k«n« Bia bat Anwendung der Erfindung ereielbare Yar- 
beBBerung iat beaondara bedeutaam bei niedrig-aiadenden Par- 
fllnan und bei ParrOeen, die oiob von tilan der «itruafWlchta 
ableltenn 

Belapiele fur Oemlclde, die in Gegenwart von einen Oder 
nehreran derartiger o^dlernittel unetabil aind, unfaaBen 
3,4,4' -Trichlorearbanilid i 3-Trifluorme thyl-4 ,4 ' rdioblor- 
carbanilid; 3,5,4 , -lribroW8alipylanilid| 3,5,3' ,4'-Te tra- 
cnloroalicyDanilidj 3,5-Bibrom-2^trinuowne^tbyl8alieS.- 
anilidi 2 , 2 • Dibydro»y~3 , 3 ' , 5 , 5 * , 6 , 6 • -hexachior^dipbenyl- 
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methanj 2,2•-:Dihyd^oxy-3,3 , # 5,5'-tetrachlor^diphenylm«than; 
2 t 2 , -Dibydroxy-3,3 , -dibrom-5,5 , -dichlord4rphenylmethan? 2,2*- 
Dihydroxy-r3 , 3 ■ , 5 , 5 * ~te trachlordiphenyl sulf itfj 2-Hydroxy-4 . 4 • - 
diohlordiphenylather ; 2-Hydrqxy~4 , 2 • , 4 • -trichlordiphenylather i 
2-Hydroxy-3,.5,4 , -tribromdiphenylatheri Tetramethylthiuram/d- 
eulfid und 2-Mercaptopyridin^N-oxyd (Zn~Komplex) . 

Jeglichea Enzym 1st. in Qegenwart von einem Oder mehreren 
derartiger Oxydationamittel unatabil, Jedoch Bind amylolytiache 
Enzyme besondera empf indlloho 

Beiepiele fUr Fluoreaziermittel, die in Gegenwart von einem 
Oder mehreren derartiger Oxydationemittel unstabil s*vA> 
umfaeeen 

a) 1,3-Diaryl A 2 pyrazoline der allgemeinen Pormel 




worin R., , R 2 und R ^ gleich oder unterachiedlich aind und bei- 
epielBweiee WaBseratoff ~ : oder Chloratome, Alkyl», Alkpxy- oder 
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Sulfonamld^gruppen bedeuten, 

b) 4,4* -^iaziaylanliiost ilb«n-2 , 2 *<-diBulf onsftiixen odor deren 
Salze 



•MB— <C A-CB^CB.- 




worin R|, Rg» R3 und R^ gleloh Oder imtorsoliiedlich stud und 
beiapielsvelse Amino-, Alkylamino- Oder Alkoxygruppen bedeuten 
o) 7-Alkylaminocumarlno, belepielsveise der aXlgemeinan Porael, 

?1 

R g H - 




worin R,i Rj und Rj gleich odor untereohiedlloh stud vao& 
beieplelcnroiee Alkylgruppen nit 1 bis 4 Itohlenetoffatomen 
■ olnd, 

d) 7-R-8UbBtltulerte Ohinolone, 

e> f-MethylimbeUlf eron, 
f) Hatrium-4-/f («aplitbo-1 «,2« ,4 ,, ,5")-1".2^,3"-triaaoi^2»-yl7- 
stilb«n-2-8Ulfonat und •' . 

g) TluoreeaientltteX &, eiehe nachfolgend. X 

BAD ORIGINAL 
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Tluoreaalenalttel verbeasera die Aktivitat einer Relnlgonga- 
olttelmaaae zur Aufhellung and ere ale die frtiheren 
HLttuungemlttel f velche die AufhellungaaktiTltttt Termindern, 
jedoch deahalb 9 veil ale dae Gelb atErker redualeren ala daa 
Blau, au einer Vermlnderung dee Gelbatlcbee der Oevebe 
ftlhren. 

A, 

Die Briintiung kann auoh aur Ernie lung elner verboaeerten • 
Waech- oder Reinlgungamittelioaaee angevandt verden 9 die elnen 
Sueata eat halt, der der Hydrol jae e?tveder vahrend der Her- 
etellung oder vtthrend der Lagerung eugflnglioh lat. Bin 
Bel ep lei fOr eln der Hydrolyae sugBnglichea Tluoreaaiexmittel 
beateht In 1 -(p-Methoxy car bony lphenyl }-3-(p-chlorphenyl }- 
A -pyraaolln (Fluoreeciermittal C). 

Httufig TerfMrbt eln Hllfanittel oder Zueata, venn pa In der 

normal en Welae In elne Waech- oder Relnlgunga&ittelraissa 

einrerleibt vird, die Waech- oder Reinlgungaaittelmaaae In 

der Velee, dafi ea nloht rerwendet warden kann, gan* gleloh 

vaa aelne aonetlgen Tort ell a elnd, da die Farbe tUx den Ver- 

brauoher unanaehnbar let. In dleaea Pall findet die Erfin- 

indem ale es ermoglicht 9 
dung In der Velae Anwendung 9 /dafi dleaer Zuaata In eln 

Wee oh- oder Reinlgungemittel einrerleibt verden kann. 

Die Ensyme fallen In dleae Kategorle, da ale v vie ale nor- 
asalexvelae vorli^gen, alne fcrauae Farbe bealtaeUp vobel slob 
dleae Parbe libllcherveiae bel der Lagerung vertleft. 

BAD ORIGINAL 

100808/1960 



1617232 



- 15 - 



Beiepiele fur Germicide, die Waecb- Oder Reinigungenittel rer- 
fSrben/ sind balogeiiierte plienolisclie Geznicide.vie s.B. 
2 t 2«-Dthydroay-3,3», 5,5 , v 6,6^Hexachlor^dipHei>yajBethan, 
2, 2«-I)ibydr**y-3,3« •5,5 , -teWoiaordip>eaylAe*haikr 2,2«-Di- 
toydroxj-3,3«^i1^^^ 2,2»-Dihydrosy- 
3»3 S 1 3t5'-tetraehloxdlplie]iyl8ttlf id, 2-«ydroay-4,4 , -«ioU.ordi- 
pbenylather, 2-Bydrej^^.2S4 9 -triolilordiplieii3rl««ier und 
2-Hydxoxy-3 , 5 #4 • -tribroadipbenyiather «• 

Beiepiele ittr Pluoressiexiaittei umxasBen B-Metbylunbemferoa, 
vobei diooeo nuoreBSieraittal pjeelctlccli ?olist8adig n*cnt- 
subBtantlv fur Gewebe ietV und das in der eudafrileattieoben 
Patentsobrlft 66/2892 dor Piraa Bayer beBdhrlebene Pluores- 
slermlttel (FluoreBsiermittel 0) der Pornel 




HC 




Wie bereite vorstehend ausgefilhrt. Bind die Probleae bei der 
Zugabe eineB Zusatzee su der ReinigungBmittelaUf eebiaaaung 
tor dea Bprfihtroeknen Oder vor der Spr tlhVWblwiig betracbtlich. 
Die Zugabe dee Zusatees su der Masse naeb dea SprObtrooknen 

Oder SprBbkUblen stsllt keine sufriedenBtellende LSsung des 

und . 

Probleae dar , da sicb der Zuaats abBetst /nieht sufrleden- 
etellend su dosieren ist. BAD ORIGINAL 
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Es vurde nun gefunden, dafl, falls dor Zusatst ssu elnem Deter- 
gentienpuTrer In Granulatform gemttfi der Erf indung sugesetet 
wird, der Zueate hfiufig wett virkeamer lst t ale venn er in 
der normal en Weise, doh. vor den Sprtlhtrocknen Oder Sprtihktihlen, 
sugegeben vlrd* 

Die Erf indung ist besondera geeignet ftlr Reinigungemitteloae- 
een. die ein Hilf snittel Oder einen Zusats enthalten* der eine 
eehr gerlnge LSelichkeit in einer LOeung dea Rainlgungenlttela 
bealtst; da Enayine normal erweise hone LOsllchkeiten In dem 
Relnigunganittel bealtsen, eind ale keine normal en Beiapiele 
ftlr derartige ZuaMtze; falls ein Enzym jedoch eine derartige 
nledrlge LBallonkeit hat, let dieser Gee lent apunkt der Er- 
f lndnng anwendbar. Unter nledrlger LBaliohkeit wlrd eine 
LBelicnkeifc von weniger ale 15 x 10~ 5 Gewichte telle, ine- 
beeondere weniger ala 2 x 10~ 5 und epeaiell weniger ale 
1 x 10*' in einer 0,4 £-igen w&urigen Ltieuzig dea Reinigunga- 
aittele bei 50 <C reretanden. 

Beiapiele fttr derartige Oeraioida umfaaaen 3,4,4 •-Trichlor- 
oarbanilid, 3-Tri£luonnethjl-4 , 4 "-diohloroarbanllid nnd 
3 , 5 , 3 1 , 4 • -letrachloraal ioylanilld . 

Beiapiele ftlr derartige FluoreBBiennittel unfaeeen 1-(p-Sulfon- 
anldophenyi )-3»(p-chlorphenyl )- A 2 -pyraBolin (FluoreoBiermittel AX 
1 - (n-Chlorphenyl ) -3- ( p-acetylaminophenyl )- A 2 -py raaol in ( Fluoree- 
Biennittel B), Fluoreeeiennittel C, 2,2-Bie-(benBoxaBolyl-2*-) 
thiophen (FluoreaBierffl^t»| 1 ^2-Jta-(5*-iaatnylben«oxaB61yl- 
• BAD ORIGINAL 



2« 
oscasol 



S) tind 2-Styrylna^^-1.2- 



enseal &ie EpoMao© niedrlger ^elienkelt am 

htiuf igaten *#! muoffQssitoW©^ die aubatani** fOr Nylon 
Bind, auftretea, testes sle ^ feftch- >a± auoTOBaierniitteln, dla 
fto Bauawolle sttoatantiv eind, aaf. Iiata^^ i^^.. - 
ZLuoreaeiezmittel but Veswsndnng a«i niad*I®eai ^ 2^©s«*«W 
geaignat aein aoil, Daiapialswalaa *•! >toa»T«^«^^ 1 '' 
Bin Belapiel fttr ain daraytlgaa ll»dMBia*ml;*tei* WlontB 
fUr Baui^lle anoatanttT la** 1st 




(Jlnoraaaiar- 
»i*tal H) 



Sa let aonwiasig umd nnatindlion, ainan Suasta nit state 
nladrigsn Lttallahkeit In etate awaionand f«itnaa*ta|3.tatt 
Suatand, daS ar aion laioit 18at, aogar In al^r Aufaonlto- 
nwng, su tebaltan; inn ataa gesignats IktlritM sm ergaowi. 
Baloat wann alna *eina Zertellung' arnaitan wted, teitt 

f lg sine A«gra@lWW« - 
«partlhgetffee!m©ten Mwaia^teoh dts fiKfcnteg w^eden'dar- 

. 'astlg© js©S&Geo vssstag*®*. odas -veaaaiedea'a 
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Vaeoh- odes* Reinigungenlttel, die Fluoreaelermlttel enthalten, 
. srfiasen X&<3htfi£ohten Kartone gelagert und vexpackt werden, 
da die Fl3&@^@e8ieffmittel * vie ale normalerweiae in Waech- 
ofier Heinigungenlttel einverleibt verden, hMufig duroh daa 
Licht serae^st werden* Dae glelche Problem tritt bei einigen 

Ensymen uad eexmlciden au£ f beleplelavelee 3,5 f 4 i -I , nbroa- 

* *■ 

ealicylanilid 9 2,2 '-DIhydroxy-3 • 3 » » 5 » 5 » . « • 6 1 -hexachlordiphe- 
nylnethan? 2 1 2 9 -Eihydroxy-3, 3 • , 5 » 5 * -tetraohlordiphenylme than , 
2 1 2 1 -Dihydroxy-3 » 3 1 -dibrom-5 9 5 9 -dichlord ipbenylme than , 2 , 2 r - 
Dihydroxy-3 f 3 • , 5 » 5 1 -tetrachlordiphenyleulf id 9 2-Hydroxy-4 f 4 • - 
dlehlord iphenylKther 9 2-Hydroxy-4 » 2 • , 4 1 -trichlord ipheny lather , 
2-Hyd2ro^y-3t5t4 f -tribroindiphenyiather» Durch dleae Zeraeteung 
vird die Wirkaankeit der Produkte Terringert, venn ale in 
Olaebehflltem aufbevahrt yerden, vie ee in der Praxis bei 
▼lei en Hauafraaen der Fall let* DaduroL vird auoh *ir* SchiL- 
digung bei Waeoh- oder Relnigungsmlttelpulvern beaeltlgt, die 
in tranaparenten Eunatatoffbeuteln vie ale aonat bequem und 
ttblloh aind 9 gelagert warden. Aufgrund der Torliegenden Er- 
t indung warden die Verluate bei der Auaaetsung an Lioht ver- 
ringert. 

Bei einer beroraugten Anaftlhrungef orm der Erf indung warden 
die Granulate aua einer Fettattureaeife mlt 8 Mb 22 Kohlen- 
atoffatomen gebildet. und daa Hilfamittel oder der Zuaatz, 
lnabeaondere venn er eln Zuaate nit gerlnger LBslichkeit iat « 
wird au der Self e vor den ftblichen Vennahlen vfihren^ der 

Xndatufen bei der Heratellung der Seife eugegeben. Baa ■ 
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oevoraugta Terfthrea aur Horatailung da. <Wi^ ^ *T , 
eat. und *ragar*atariaX # 'to «« ^^^^^ 
daa Gamiaoha.; daaai komt allganain dar Duroi^ dar 
Scbnltaol 

/t >blionarvai8. wlrd das Goniaon ainiga Hale var-abla*. *obat 
.s aua dor Htthla in Pom von dllnnen Rippen Ha~u.tom*l aai» 
loiaton Ar*aitagang da. ^*^f^ : '^-^.. , ~, a ^ ? < 
pen goquotaont, ao daB ala alno I*au.alung arnaitan, urn 
Tragoraatorial in alnar aun Auaproaaon goolgnatan Ia« *» 
erhalteru , 

te . AuanaB daa Yaraaiaan. aria, aion «or Baainftuaanng dar 

' Varl».aaarungdar*.^^ 
wn d .r Kriatallatrolttur «nd OrdBa und I*.lionlca*t daa are- 
aloohon oxtrudlorbaron Paatatoff. daa Jawila apa.iallan 
Zueatsea abhttngig lot* ^ 

. . Auf grand dor Br* indung argiot atoh oin Vorf anran aur Haratal- 
lung oinea taUohanformigon Waaoh* odar Ibinigungalttai., 
' walonaa ainftuaata anthili*. W oal dor Euaat. In alna- orga- 
- nlaobon oxtrudiortaron Fa.tatoff diaporgtort iat und diaaaa 

Ooaloon dann «u Oraaulaian gafo»t vird und dia ttanulat. 
'"' «u olnom oin ooorflaohonaktiToa Mtttol aatnaltanda^ 
toilcnenfBxnlgan lteterial augagoaon uardott. 

Xufgrund dar arftndung ergtut ,lo* auoh atn TWPteferin aiir , 
- Heratollung otneo footan Wascfc- oda^te^ 
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Xabletten- Oder Barrenform, In dam oine tellohenfBrmlge 
WBBOh- Oder RelnigungsmltteimaBBe, welohe elnan der wr- 
etehend geschilderten Zueatea anthalt, verpreet wird. 

Die but Verwendung in den Maeaan gemafl der Erf lndung geelg- 
neten Enzyme beBtehen bub f eaten katalytlacn aktlven Proteln- 
etoffen, die elne Oder mebrera Arten von Verunrelnlgungen 
Oder Plecken abbauan oder andsrn und so bei der Entf arming 
der Verunrelnlgungen oder Plecken von dem bu weBOhenden Oe- 
webe oder Oegenatand untaratutsen. Die but Anvendung la 
Rahman der Erf lndung geeigneten Ensyme Bind eolohe, die In 
eineo pH-Berelch von etwa 4 bie etwa 12 und bevoreugt In 
elnem pH-Bereich von etwa 7 bio etwa 11 und bel Temperaturen 
in Berelch von etwa 10 bio etwa 85 <C, bevoraugt von 24 bio 
80 «C, aktiv Bind. 

HydrolaBen, Hydraeen, Oxydoreduktaeen und Deanolaeen bauen 
Verunrelnlgungen but lnrer Entfernung Oder bu lhrer lelohtaren 
Entfernung ab und die TransferaaBn und iBoaeraean verandem 
Verunrelnlgungen, so dafl ela lelchter entfernbar werden. Von 
dieaen Klaesen werden die Hydrolaaen beaondera bevorangt. 

j. 

Beleplele fur handelBtlbllohe SnBynprodukte unfaeBen 
Kaxataae 40 000, Haxataea 200 000 und Maxataee 500 000 
(Konlnklljke HederlandBobe Olst-En Splrltuafabrlek H.7., 
Delft, Ketberlands), Aloalaae und Bakterle Irotelnaea (Novo 

Industry . Copenhagen, Danenark) und Proteaaa B-400, Protease 

■ BAD ORIGINAL 
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B-4000, Protease AP und Protease AP 2100 (8ohweiaeri»obe 
Pennant -A. 0., Basel, Sohveis) e " 

Unterden Bablreichen bberfiaebenaktiven Mitteln, die in den 
Uicht-Granulatteil der Waech- Oder Relnigungsmittel gemftB 
der Erflndung einverleibt verden ktfanen, be find en aleb Sal is e, 
lne beeondere gatrium-, Kalitua-, Ammoniim- und rubetltulerte 
Ammoniumsalse Ton nattirlicben und syntbetiaoben Fetteauren 
mlt 8 bie 22 Koblenstoffatomen, Sals* von Aeylafflinooarbon- 
saUren, in denen die Aoylgruppe eine Oruppe nit 10 bie 20 
Xofalenetoffatbnen daratellt, Alkylaryleulfonate, vorin die 
Alkylgruppe verzvelgt- oder geradkettlg let und k3 bis 18 . 
Xoblenatof fatone' bat , Salsa von den durcb Sulfonierung ron 
Paraffinen erbaltenen Predukten, Salsa von d*n durob Sulfas 
tierung von Alkoholen erbaltenen Produkten, Salie Ton den 
durob Sulfonierung ron Olefinon, lnebeeondere at-Olefinen 
erbaltenen Produkten, londenaationsprodukte "won Allqrlenoay- 
den, insbesondere Xtbylenoxyd, nit elner bydropboben Alkyl- 
eder Arylgruppe, beiaplelswelae Alkoholen, SnenOlea, Ssurett, 
Aalden oder Aninen, langkettige tertiare Aninoxyde, Phoephin- 
oxyde oder SulfoXyde, anpbolytleobe oberflaohenaktiYe Hittel, 
beiepielavelee langkettige eekundire oder tertiare Aalne, 
vorin die lange Eette durob eine anionieobe Oruppe aubeti- 
tulert let, switterionleohe oborflKobenaktire Hittel, bel- 
splelevelse langkettige quaternare Amnoniun- Oder Pbi»enbonlun- 
verblndungen oder tertiare SulfonluBrerblndungen, worln die 
lange Kette Bit elner anlonieoben Oruppe substituiert let, 
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•ovie taitloaiBOh* oberflacfaenalrtive Hit tel. belBplelBweiae 
quatarntta A»M©irtu»*arbiaduii«©ii, vmldhm aindeatana ainen 
langkettigan OubBtituenten enthaltan. 

Baxartica obfVflllolieiialctiTa Mlttal Wnnaa aiaaaln odar In 
fcwbinatioa iwwaAet warden, und dia gegabeaon BBiapiale 
baXagas ledigUen wenise dar graBen Yialiahl. dia Tarwen- 
dat werdaa kann. 

J)J.a Brflndung wtrd la *©lgandan anband d»r Belaplele ar- 
llntart. '■' 
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Belwlel 1 

Ser Orundanaat* der PuItm? 1 und 2 wist folgende Zusanaen- 
Mtaang Mrft 

Hatriundod«oylben»*l«ulfon«,t 20 j* 

BfttritnrfcripoljphoaphAt 35 0 

IttriuMllloat 10* 
Xairlu^pvrtermt ^ 10 Jfr . 

WmtrlvrnmHtat 22 ... 

VuB«r tzsliiit anf 100* 

Polrer 1 enthlelt 0,08 * In dex konaentrlerten Reinigungs- 
^if-^lOTfgnlilMung ttit de» SprUhtrooknen dlep«rglerte« 
TlnoraeslerBlttel A. 

Polrer 2 word* duvoa T*zal»eh«n einea PolYara d«* obigen 
lasttMi alt 2 Jt Vndeln, die duroh Tttwhlta -von * * Ilnorae- 
iladtUl l iU 8«if« hngtitiUt wizAm, arhmlten. 

SI* KrgebnlBae dar LagerungBYerBUche sind in der Tabelle 
viedergegeVan, la der die relativen IluoreBaiermittelifirk- 
aaakeiten der Pulr«r durch olnfache HylommBchverBttehe er- 
tiittait warden, and wo*«i di« FHioWPl>.«»t«elirtr|a«Blteit . 
Ton Pulrer 2 una^ttelbar naoh der Heretellung alt 100 enge- 
- noonen vurde. * '. 

* ■ ■ * *• f . - 
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Tabelle I 

FluoreaEiermittelviriceajDkeit 

Lagereeit (Tage) Pulver 1 Pulver 2 

O 55 100 

35 55 98 

(50 25 96 

115 . 13 92 

Aub dieeem Versuch 1st eraichtlich, dafl in Gegeitwari von 
Perborat elne aebr deutlicbe Verbeaeerung erhalten wird. 

Pulver 1 # Jedoch nicht Pulver 2, verfttrbte aieh bei der 
Lagerung gelblioh-grUn. 

Belapiel 2 

In eln PulTor nit dan in dar Tabelle daa Beiepiela 1 an- 
gegebenen Anaata wurden 0,08 £ Pluoreeelernlttel A da- 
duroh eingearbeltet, dafl daa Fluoreaaiernittel in die kon- 
aentrierte Aufeehianmung vor den Sprllbtrocknan (Pulver 1) 
diepergiert vurde. 

Pulver 2 wiee den gleiohen Anaats auf und entnielt die glel- 
jOxe. Mange Pluoreaaierinittel, jedooh war daa Pluoreeniernit- 
tel in Seifennudeln eingearbaitet, die 0,8 Qev.-£ der Oe- 
aantmaaee auanaohten. 
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Die PolTer vurden bei 37 *C tind 70 * relative* peucttigkeit 
ln k |^efei2LS£?S2la«ert . Die Stabili*** dee Slw«.«i«r- 
Bittele wurde vie in Beiepiel 1 geprtt/t^ Die f olgenden 2r- 
gebnieee warden erhalten* 

g ft lt (gage) Pal*** 1 2 

0 100 ' *00 

7 • 91 > ; ™f -. 

21 ' 80 .91-' • • 

• -30'. ■ s... " . 76 • 9* 

- 50 '"" 41 ' \ & .. 

86 ... • . ,5. \ 90 ;.^._. ' 

Die KLuoreeBiezttittel^irkMODkeit beider Pul*e* uamtttelbar 
naoh der H*retelltmg wren gleioh nnd warden «le ' 100 : f&T_ 



m ein PulVer ait folgendea Aneatst 

Watrinndodeojibeiiaoleulionat -.-20 '--f 
lntriimtripolyphoaptaat . 35 J* a v " 

Vetrluaeilioet .. ; _ ' 10 * -'TV- 

Imtrlunettlfat -", 22 f X .' 

Wttm ergmnet auf 100* 

warden 0,15 rf nwreaaiernittel 0 in ublioner Veiie eingear- 
beitet , tm PulTer 1 en erhelteni ni»ree»ie*nit*el 0 wirde 
an der AufionlManung rov den SpruntrooKnen ■ngeeetet. 
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10 £ Trlchloroyanurafture (TCCS) wurden ait dem PuTver ver.. 
miecht. Pulver 2 wurde ebenfalls gemftS den in der obigen 
Tabello angegebenen Aneata hergestel.lt> und 0,15 £ Fluor eo~ 
eleralttel 0, be so gen auf daa Oewicht dea Pulvere, wurcen In 
daa Pulver In 2 f> Selfennudeln elngearbeitet* 10 % IOCS wur- 
den ebenfalla In daa lalrer elngesiaofat. Die eo- erbaltenen 
Pttlrer wurden bel 37 "C, 70 % relatlver Peuchtigkelt In kasch.le.tt«j 

tfartona gel age rt. Die Stabllltttt der Pluoreeslenalttel 
vurde geprtift* Die in dea Vereuch vexyendeten Baumwoll tiicher 
vurden 3x5 Mlnuten bel 60 <C u*ter Verwendung -von 0,4 £ 
Pulver una elnov Plttselgkeita- su Tuohver^ittitnle von 50s 1 
In der Maschlne gewaschen. Die FluoreeslerulttelvlrkesTslce 1 1 
der fdcher vurde naoh AblauX der 15 Mlnuten gemeeeeno 

Die f olgenden Ergebnieee wurden erhalten: 

Tabelle III 

Lageraelt 0 2 Woohen 

Pluorea»lermlttel~ 100 17 

wlrkeeakeit 

(Pulver 1) 

FluoreeeiermltteX- 100 96 

vlrkeamkeit 

(Pulver 2) 

Die Pluoreeslernlttelwirk&^inkelten beider Pulver unnittelbar 
nach der Reretellung varec glaicL und wurden ale IOC angenom- 
nail* * 

tkm durob Blnarbeitung dee FLuoreeslerxBlttele Q In Form von 

Itedeln In das 'Pulver erhalteno Produkt wlee den voltaren 

■ - - t 

/ - • . 
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Yorteil auf , dafl ee eintmadfrei JbWcbtliob dee Aueeebene 
war\»8hrend die Pulver, velcbee dae nuoreeaiernittel in 
noraaler Welee elngeerbeitet enthielt, gelblich geftoDt und 
nlont annehabar war. 

Beleniel 4 

\ jC fluoreaalennittel B wurde unter Yerwendung einee Walaan- 
ab*ende ran 0,05 am in Seife eingewalet und dae <*e*ieoh 
unter BUdung Ton Kudeln extrudiert. Ee warden genttgend Ku- 
deln bu elnan JluoreaBiernittel-freien Ulcbt-Seif en-Re ini- 
gungepulTer dee in der Tabell* naob Beiaplel 3 (keine TOGS) 
gegebenen Aneataee eugegeben. u» eine FluoreBaieraittelkon- 
Eentratlon Ton 0,08 *, beaogen auf dae Pulver, au erbalten. 
(Polrer 1) 

Die Pluoreaeteraittelwirkaamkelt vurde unter Yerwendung einee 
elnfacben HylonwaeobYereucba beetlmmt und alt derjenigen ver- 
glicben, die alt dea gleichen Hicht-Se if en-Re iiigungeaittel, 
in dae die gevobnlicbe feete *ora deo Fluoreeaiennitiele B 
in Ublicher Veiee, d.b. durob Zugabe dee VFluoreeziexmittele B 
su der Aufecbltamung eingearbeitet wordea war, erbalten wurde. 
(Pulver 2). 

Die ernaltenen Ergebnieee alnd in Tabelle IT wledergegebon. 
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Tabelle IV 



Lageraelt (Sage) 0#08 J* Pluoreeeler- 0 9 08 % Fluoreozier- 

mlttel B /Zr&ger mlttel B *ur Auf- 

Pulver 1 schltfmming sugeBetst 

Pulver 2 



• < ■ ■ • Tluoresftlermlttel- — 
vlrlcaankelt 

O ' - 100 92 

150* 100 77 



Beleniel 5 

Be vurden Seifecmudeln hergectellt, die A f> Fluoresziermittel B 
entfclelten* Gentlgend ffudeln vurden su dem Pulver dee In der 
labelle dee Beleplele 3 gegebenen Aneatzes sugegeben, um elne 
PluoreaBiermlttelkon&entr&tlon von 0,15 $> 9 beaogen auf dae 
Pulver, *u erhalten* (Pulver 1).. 

Zn der Htlfte dee Pulvere 1 vurden 10 f> Natrlumperborat to- 
geeetst, vm Pulrer 2 «u ergeben. 

Die Pulver 3 und 4 vurden mit dem gleiohen Aneats vie die 
Pulver 1 bnv. 2 hergeatellt, enthlelten J e do oh kelhe Hudeln. 

Be vurden die gle^loben Hengen Fluoreeelemlttel sugegeben 

■ • ...... ^ 

jedoob vurden dleee der Aufsehllamwg vor den Sprtthtrooknen 
•ugeeetit. 

. • 
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Die enteprecnenden Pluoreaaie ^rml*t«lwl^k8a^eit«i «^^>£^ tdI1 
etiamt. Tabelle 7 gibt die Ergebnieee nach iagerung in 
^rtona bei 37 «C und 70 * relative* Peuchtigkeit vieder. 

Talielle V 

ga&jl&ggl PttlTW t Pulver 2 Mwr 3 • PolTer 4 ■ >,' ■ 

0 91 88 100 100 

7 * 91 88 70 (SO 

21 87 , 86 67 , *'- 33 

30 ' 88 84 65 T6 

Aam dieses Yereuoh gent nerror, dafl durob Imiendung der Br^ 
findung in Abwaeenneit von Perboraten eine geateigerte Wirk- 
saakeit erreioht vixd. und da*: in Anweeeabeit yon Perboreten 
eine/deutXiebe ▼erbeseerung; eintritt. 

Bejfplfl £ • . 

la warden Pulrer entepreobend Bel spiel 5 alt Ausnabpe 
bergeatellt , deB die Budeln 10 * Pluoresaiernittel B en*- 
bielten. Be warden genugend Hudeln augesetat, urn 0,15 f> 
flaoreaaiezBittel, beeogen auf dae Pulrer, an ergeben. Tabel- 
le YI gibt die ertaaltenen Brgebnieee vie in Beieplel 5 vieder. 
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Zait (laga) 


Pulver 


Pulver 
Hudeln 


0 


too 


94 


7 


85 


97 


21 


82 


93 


56 


69 


. 93 


84 


66 


91 
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• - 30 
Tabglle 9T 

Pulver + Pulver ■•■ Hudsli + 
Perborat Perborat 

100 97 

67 90 

45 90 

21 88 

19 85 

© 

• * 

Ba vurden lailonen, die nnMidot Pluore.riemittel vnd 
Texaobledeae lonaentrntlonen aufwieaen,*ie folgt bergaatellt. 
tea nuo^i«-tttal wurde il» Beatatott «u einer ««» Selfe, 
Ioto».«afifattaiuraIth«io3 t «iald, Polyatbjlenglykol ode* hOberaa 
Olaf ineulfonat beetebenden Hiaee augegeben und durcb ote 
Valeverk untax veraobiedenen Binatellungen da. Wal«en*b.tande 
ga«mrt. Bin engerer Valaenabetand arglbt alnan grundaieberan 
Hablvorgaag. B.ob dan Varaablen «ar da. Oenieob au kloiren 
Tail oban verarbeltet. 

Be warden tarauobe nit dan folgenden Oemi.cben durcbgaftihrtx 

1 . ) Self a nit ainan Oebelt an 4.0 * PluoreealerHiittel & 

2. ) " 10 -° * " ' 

3. ) • ^ 0jl " * 

4. ) - • 4.0* ' ■ 
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6. ) Polyathylenglykol ntt elaseiD Qahait an 4* PlupTeBzlennitteiA 

7 . ) Etthexes Olaf Inouif onat nit einem Ganalt an 4 ,0 * 

PlnoraBBlarnlttal 4 

8. ) SokoBnuBfattBauraatbanolamid nit einwn Gehalt an 4,0 * 

Pluoresaiexmlttal A. 

Zu ainaa nttOraBalarnittel-fralan Hlcht-Salf an-Vaaoh- odor 
Roinlgungapulvor vurdan ausraiohando Mongan dap Dearbsltatan 
PluopoBBiamlttaX/TrllgBrgBBtsolio BUgoB6tBt»uB- Blna' r "-HuoroB— 
rlaralttolkonaantratlon Ton 0,08 >, baaogan auf daa PulYar, 
su arneltanV 

Dla Wlrkaaakalt dor JluoraBslaratttal In dlasan Qealaonan war- 
da durch alnan alnfaobBn HylonwaBchTBrBnoh aralttalt. Dia 
Brhaltanan ErgebnlaBB Bind In Saballa 711 wtedBrgegeben, wal- 
oba dla gBBObMtatsn proaontualan MapBraionwlrkungBn anBaB- 
aan alt aolohan da* glelonan Manga an nuorooBlaraittel, das 
su daa Hloht-Balfan-HalnlgungB- odor Was onpulrar In noxaalar 
faetar Jora sugageban vurda, aufwalBt. DIbbb Zablan alnd 
relatlv. . 

Der Anaata daa Tarwendetan Wlcht-Salfan-HainlgungB- odar 
WaaohpuTrara vias folgenda ZuBaBBansataung auf I 

HatrluBdodaoyloanaolaulfonat 20 * 

Vatrltostrlpolypnoapnat 55 > 

KatrinBBllloat 10 * 

latrluasulfat 22 S* 

* - . . • 

Waaaar arganst auf 100 * ■', 

' . , BAD ORIGINAL 
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■if 



Tluorsssiaxnittsl/ 
Trlgsrgsmisoh . 

1 
1 
1 
2 
3 
3 . 
4 

5 
6 

7 
8 



P. 



g^siis ni 

W&lEenatstand PluorssBiennittel- 
ara (inches) virks amice it 



noxaales festes 
Pluoreesiexiiittel A 

.• B 

" c 



0,5 

0,13 

0,05 

0,05 

0,13 

0,05 

0,05 

0,08 

0,25 

0,13 

0,25 



(0,020) 
(0,005) 
(0,002) 
(0,002) 
(0,005) 
(0,002) 
(0,002) 
(0,003) 
(0,O1O) 
(0,005) 
(0,010) 



68 
80 
100 
90 
84 
100 
100 
100 
89 
89 

24 

20 
27 
43 



Die hOchete Wirksamksit ftlr dieses spesielle Fluoressisr- 
aittel trlrd ale 100 angonoannen. 

(Bis Brgebnlsse fUr untsrsohisdlichs Jluoressisrnittel stud 
nloht Torgleichbex) . 



Xs 8*1 bsmsrkt, dafl Venn disss FluoresBisxalttel mu dsr 
AttfaohJ gaming vor dsa Sprtthtrocknen sugegetoen wtlrden, hBhere 
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Fluore BBlexnitteiwlPkeandcelt en errs i oh t warden kBnhten, je- 
doch vOrde die Qefahr der Zeraetsrang vKhrend dea Spruhtrooknena 
und ebenfalla der Zereetaung und Aggregation vtthrend dor £agsxung . 
auftreten. Duroh die rorliogende Brfindung warden die se 
Sohvierigkeiten auf ein MindeatnaB begrenat « 

Balaniel 8 

Pulrer 1 vies folgende Zuaamnenaetaung auf* 
Hatriuododeeylbenaolaulf onat 20 J* 

Batriuntripolyphoaphat . 35 3* ■., V 

Hatriumeulfat _ 22 * , . ~ ': ••• 

Hatriuneilicat 10 H 

Seifennudeln nit elnem Oehalt an . - 

4 Oev.-jt ftuoreeaierniittel B Z W • 

Eokosnufifettagnretttnanolamid - . 2 ^ 

Vaaaer ergttnat auf ■ 100 jt ... . 

Pulver 2 hatte den gleiohen AnaatBtenthielt J ado oh 10 J* 
latriunperborat . • 

Pulrer 3 enthielt koine Seifennudeln jedooh die gleiohe ; 
Mange an muoreesierftlttel B vie Pulrer 1 und hatte to ubrl- 
gen den gleiohen AneatB. Bee JiuoreBBieraittel ^jimrde «u der 
AufaohlMBmung ror den Spruhtxooknen in einer Bieperaion in 
den lokoeuuBfottBaureathaaolaaid Bugegebea. : 

Pulrer 4 wiee den gleiohen Anaate vie Pulrer 3 auf und wurde 
in ahnlloher Veiaa hergea tellt , en thiol t J ado oh 1 0 J* Batriua- 
perborat. BAD oR^At 
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' Tabelle VIII gfht die erhaltonen Ergebniaae wie in Beiapiel 5 
vieder. 

Tabelle YIII 





Polver 1 


Pulver 2 


Julver 3 


Pulver 4 


0 


100 


100 


100 


100 


1 


100 


100 


90 


84 


17 


100 


90 


84 


71 


36 


100 


89 


79 


59 


66 


100 


89 


80 


50 


110 


100 


86 


80 


26 



Xb sti bemarkt. daB die Zugab* dea FLuorsssisxalttsls «u dor 
Auf stihlabonmg in slnsr Dispersion in EokosxraBf •ttattnreMthanol- 
mid Ptolvsr alt Mhersr Vluoressisnittelvlrksaaksit ergibt. 
•Is dls Ztigab* dss KLuorssslsrslttels dlrskt su der Auf- 
solilJharopger ••i^ 



annul ? .. . 

Beiepiel 1 wurde Bit der Aueaataae wiedesbort, daB beide 
Valvar 6 ft Xttajlendlajiinietxaeaalgaliare entbielten. 

.-. Babelle IX 

lagerseit . (ffege). , v PluoraaBiexaitjfcelwirkaaakeit 



0 95 100 

7 75 95 

30 . 34 • • 95 BAD original 

61 ' 10 :"' ' 90 ••• 

109808/1960 



1617232 

- 35 - .. 

BclBPlel 10 

Beieplel 3 vurde nit der Ausnabme wlederholt, daft die SttTfar 
Koine ices enthlelten undansteilB deasen 10 > Hatriumper- 
borat und 6 * itbylendiamintetraeBBigBBure enthielten. 

Babelle I 

Pluoxeaalennittelwlrkaaakett 
Pul/rer 1 g 
100 100 
95 100 
91 98 
85' • : 96 

Beieplel 11 
Pulver 1 

Das Orundpulver entapraob dan dar ffabelle in Belepiel 3 mid 
•nthlelt 6,2 * rauoifeeBierniittel H, das but konsentrierten 
VaecbinlttelaufecblBaBmng Eugegeben vorden war. 

PulTBr 2_ 

Baa Gnmdpulver entBpraob dea dar Sabelle tn BeiBpiel 3 wnd 
•nthlelt 0,2 36 nuoreBBierBittel H, daa In Jorm ron Selfan- 
nudeln, die 10 Gew.-Jt PiuoreBBieraittel enthielten, Bugege- 
■ ban vorden war. . :•• "•>; ■ 

suoht. 

Seines der Pulver en t hie It TCCS. Die Aktivitfit .das Fluiree- 
zierungemittele wurde mit der in Bel Bp .5 angewendeten Friifung 
beetimat. . B AD ORIGIN AL 
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Lagereeit (Tage) 



P 
7 
30 
61 
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Tabello XI 

Lagerbed 1 ngungen Fluoreezlermittel 

Pulver 1 Pulver 2 

frieohes Produkt 100 100 

Produkt nach 2-tttglger 50 100 

Lagerung unter nonaalem 
Tagealloht in durchalch- 
tlgen Ola en ae chen 

Produkt nach 2-tHgiger 95 100 

Lagerung untar Llcht- 
auasohlufl t 



Beleplyl 12 

In eln Pulver der folgenden Zueammeneetcungt 





Gew«-£ 




Hatrlumtetrapropylenbeneoleulfonat 


5,5 




Nonylphenol-14 BO ' ■ . 


3,0 




Fatrluzaeeifo hand el ertibli char 
Stearinatture 


8,0 




Natriuntripolyphoaphat 


35 , 5 




Natriums Hi oat (waeserfrei) 


5,0 




Natriumeulfat 


9,9 




Carboxymethyl cellulose 


1,0 




Natriumperborat 


22,0 




Natriuinttthylendiamintetraacetat 


0,16 




Fluoreetfiermittel, Parftta, Vaseer uev« 
ergttnst auf 


100 Jt 


£ 

Q 

5 



wurdea 1,1 £ ein*a proteolytiachen Snayas* bokannt untar rtera 
Handalenamen Mexatae* S t A) als eln Pulver und B> in Nudalri ana 
Erdnuflolsfcife, die 5 9* Pujv«r5 auanaohten, eingearbeitet* 
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,Vj \ fift If annnaelix batten 
Dick© wa 0,3 nm and ©in© Mag© von 7,5 mn; Bi© AnflBanaga- 
g©flcbv±ndigfc©it d©r Sud©la ia aormalon Beituag0vaaa©r b©i 
20 "C betrug 7 Mlauten. Da© prot©olytiacife© Bnsyn batt© ©ia© 
protoolytieob© Wirkeaalcoit <w>® 1,5 Aa»oa-Biaboit©a/g. (Bia© 
jtaeoa-Eiabeit let di©3©aig© M©ag© d«a pr©t©oXytioob©a 
Enayn©, dl© HHaoglobia nater d©ir 8tandardb«diagttag©a,wi® voa 
H.L. Afcsoa ia "Journal .'of 6«a©ral layaiology 8 , Baad 22, 1938, 
Soit© 79. o©aobri©b©a t s»it ©la©r dorartigea Aafaagagosobwia- 

* - * * • - . 

digkoit abbaut, dafl pro Minnt© ©la© Mens© aa aiont nit 5ri- 
calor©Beig©aur© aaafallbaroa Abbaaproduktaa ©rbalt©a wlrd, 
dl© di© gl©iob« larbiatoasi^ 

nit d©» Pb©aolreag©nB ©rgibt). Bi© b©id©n Hasesa A and B 
vurd©a b©i 30 «C uad 80 * rolativor Bauobtigkoit la aornalaa 
Xartoaa^waobebeacniobtotoa lartoa© golagort. Bi© folgaad© 
Tabeil© gibt di© protoolytioob© Wirksank©it aaeb 1 Wooa© al© 
jC-G©aalt d©r arsprUagliebon WirkeaiBkeit vi©d«r* 

■ a B 

normaler Xartoa 20 * 63 * 

%faobab©8oaiobt©t©r Sartoa 72 + 96 f 
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Belanlel 15 

i 

Die gle^lehen Maaeen vie in den rorangehenden Beiaplel, die 
jedoob 1,1 i> Maxataae 300 000 (eln proteolytiaohee Enssya 
nit einer protedlytiechen Wirkaankelt Ton 1,1 Anaon-Binheiten/g) 
ehthlelten, warden In noxmalen Eartona bel 30 K und 80 £ 
relatlver Peuchtigkelt gelagert. Die proteolytiaohe Wlrkaam- 
lc« it naoh einer und aval Voohen let In der folgenden Tabelle 
ala JG-Gehalt der ureprtlnglichen Wlrlcaankeit wiedergegeben. 

Jabelle XIII 

A B 



1 Voohe 7 * 100 + 

2 Voohen 0 73 * 



Ba^aplel 14 

BLeine etwa 7 ng wiegende Tabletten nit olaen Durohneaeer von 
2,5 am und einer Stgrke von 1 ma warden durch Terpreeaen von 
80 % Harnatoff und 20 f> elnea preteolytiaohen Enayna nit 
einer protedlytiechen wirkaankelt von 1,6 Anaon-Blnheiten/g 
hergeetellt. . 

Die AufiaaungegeBohwlndigkeit dleaer Tabletten in Leitunge- . 
waaaer bel 20 ?C betrug 10 Sekunden. 

■ 

Sin waeoh- Oder Belnlgungapulver, daa 5 0***-* dleaer Tablet- 
ten an thiol t, selgte kelnerlel nerkLlobo Ibeoaderung der 

BAD ORIGINAL 
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Tablsttan la der Masse. Be* Yerluat an enJsyaatiebher Witfc- 
Bankeit vHhrend der Lagorung der Masae var ernettLlen ver- 
mindert. ■>•'-•,.' 

■ - , % . - * ' . i • • - . ' - " • • t. "-.*"-:•...-• 

Belaniel 15 - - * > 

25 ag viegende Pellets ait einea Durohaeeeer iron 2,5 mm und 
einer LKnge ron 4 am wurden durch Pelletieieren elnee Ge- 
aieehs aus 80 J6 Haxnstof £ und 20 # eines proteolytisohen 
Ensyas Aneon-ElBheitexi/g) hergeetellt* : 

Die AuflBBungege^olnrl^ia^it dieser Pellets in Leltttngs- 
waeser *ei 20 <C betrug 1 Minute • 

Bin Wasch- oder RelnigungspulTer , tee 5 Gew.-£ dieser Pellets 
ent^ielt; seigte keinerlei aerkliohe Abtrennung. 

Beleplel 16 

Be wurden etwa 2 ag wiegende lhxdeln ait einer Lttnge nm 
5 Bsn und einea Durotatteeeer rott 0,3 m durcli ftctrudieren sines 
Oeaisobs mus 80 j6 ErdnuSOlnatriuaseif e und 20 eines pro- 
teolytischen Ensjra* (1,6 Anson-Binheiten/g) hergestellt. Die 
Budeln vurden duroh und durcli ait 0*003 £ Konaetral Fast 
Blue geflttbt* 

Die Au^Bsungegfeotavindigkeit in Leittmgeimesev ▼©» 20 <C 
betrug 30 Befcunden. 

1 09 808 / 19 6 0 • bad owgwal 
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Ba wurdeh Pulver wie in Beiepiel 12 nit dw Auenafane hergeetellt 
dafl 

a) " die Hudeln 10 0ew.-£ freie Og- Ma 0 22 -Fetteliuren entbielten, 

b) die Hudeln auareichende Mengen Enaym entbielten, ma einen 
Eusymgenait mn 0,63 Gew.-Jf das Pulvera su ergeben.und 

o) daa keine Hudeln entbaltende Pulrar 0,58 Qew.-4t Bnaym auf- 
. viae. 

Die Pulrar vurden wie In Beiepiel 12 unterauoht. Die Ergeb- 
nieae Bind im folgenden wiedergegeben. 

Jabelle XTg 

Xagereeit Xartona ana vaahaba- Kartone aua Duplexpappe 
(Wochen) aohiohtatar Pappe 





Ensym in 


jSnayn 


' Enayn in 


Eneyn 




Hudeln 


dirakt 


Hudeln 


dirakt 




Ensymgebalt Enaymgehalt Enayngabalt 


Eaeyngehalt 


0 


0,63 


0,58 


0,63 


0,56 


1 


0,60 


0,54 


0,68 


0,24 


2 


0,59 


0,30 


0,56 


0,16 


3 


0,53 


0,20 


0,50 


0,07 


4 


0,54 


0,11 


0,49 


0,02 


6 


0,59 


0,06 


0,29 


0,00 


8 


0,40, 


0,02 


0,10 


0,00 



Die Sabelle selgt eindeutlg den groflen Uateraohiad beattglioh 
der Zareataung daa Enayae, wenn as in Hudeln eingearbeitet let, 
und wenn aa in Pulverform angavendet wird« 

BAD ORIGINAL 

10980871960 



1617232 



• 41 - 

Pater..tah:?prUche 



1. ) In leucheafoim vorliesendeo Wasok- odor Relnigungoiiilttel , 

da» einen die Au^^ 
niclde Virke^ 

keit und/oder den Geruch dee Mittele Terbeasernden Zueat* 

•ntnttlt. deeeen Wirkes»&elt bei direlctes Blnareettung 

in 41e Maeee Terachlechtert vtrd, dadurob gekeimselcbnet, i 

daft der Sueata fn Pora yon Granulaten, die dnrcn «echa- 

nieene Beexbeltun* elaeo Genieehe eua miasm brganiacben 

•xkrudlerbaren Peeteto* f und den Zuoata hergeetellt wirdea, 

eingearbaitet let. 

2. ) Vaeob- oder Reinlgungamittel naon Anepruoh 1, dadurob 

gekennaelobnet, dafl dee Mittel auaeobliefilloh der Granulate 
au* der Beeie elnee Hlolxt^Seifen-Reinigungsinlttele aufge- 

baut let, ' 
J. ) Waeeh- Oder Relnlgui^anittei naeb Aaeprueb 1 oder 2, 

daduroh gekenneolehnet, daB die Granulate ubereogen alnd 

4. ) Waeeh- Oder RelnlgungaaltteX naoh Anapruch 1 ale 3, 

daduroh gekenaeeiehuet, daB der organieehe extrudierbare 
Peetetott e In Sale *ln.r Pett.aure -It 8 tie 22 Jtoblen- 
etoffatoaen let. 

5. ) tfa'eeh- oder Relnlguageslttel naoh Anepruoh 1 bla 3,r 

daduroh gekennaelofcaet, daB der orgenieohe extrudlerhare 
teetatott ela neutral lrlertee Produkt der. Sulfenlerung 

1 1)0 AAA/ iftAfi 
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•lata «-Qlefiii« ait 12 bl» 22 Xohl«nBtoffatoo«n mlt 
•• SOj I»t. ^ 

6. ) *4«* »«lalgttii«eaitt^ »* iMPu<A 1 bi« 5, 

7, ) VMch- ©d«* ^inigun««iitt#X »^ MWUtfh 1 *U 5. 

dsduroh ^•wi»«Iohn.t, d*» *•* •*» n«or«»»i«r- 

....-». . J s. 

• • 4^ ^ <H«i*9li Had «•* «rf«a±«oli«a «*trudl«*- 

WiU* Wiii t»*4 «!• «raatfi*a iirdia MMaa aiagaartaitat 



f 
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